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Karakterizacija in sinteza [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) 
Povzetek:  
Z različnimi metodami za karakterizacijo spojin sem poskušala ugotoviti formulo 
neznanega vzorca. Po identifikaciji neznane spojine sem identificirano spojino 
sintetizirala. Oba vzorca, neznanega in pripravljenega, sem analizirala s pomočjo CHN 
analize, vibracijske IR spektroskopije, elektronske UV-Vis-NIR spektroskopije, meritev 
prevodnosti, termogravimetrične analize, rentgenske praškovne difrakcije in magnetnih 
meritev. Na koncu je bila opravljena še primerjava rezultatov. 
Ključne besede: baker, amonijak, sulfat 
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Characterization and synthesis of [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) 
Abstract:  
Using different methods for the characterization of compounds, I tried to determine the 
formula of an unknown sample. After identifying the unknown compound, I synthesized 
the compound. Both samples, unknown and prepared, were analyzed using CHN 
analysis, IR spectroscopy, UV-Vis-NIR spectroscopy, conductivity measurements, 
thermogravimetric analysis, X-ray powder diffraction and magnetic measurements. In 
the end, I did a comparison of the results. 
Keywords: copper, ammonia, sulfate 
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1 
Uvod  
1.1 Baker 
Baker je kemijski element z simbolom Cu. Nahaja se v I. (stranski) skupini periodnega 
sistema. Uvrščamo ga v skupino prehodnih elementov. Oksidacijski števili bakra sta +1 
in +2, v oksidacijskem stanju  +3 pa je obstojen le v koordinacijskih spojinah. Zelo 
dobro prevaja toploto. Uporablja se predvsem za izdelavo zlitin ter v elektrotehniki. V 
prisotnosti večjih množin ogljikovega dioksida ali pa žveplovega dioksida v zraku se 
njegova površina prevleče s plastjo zelenega bazičnega bakrovega(II) karbonata oz. 
bazičnega bakrovega(II) sulfata(VI). [1]  Čisti baker je sorazmerno mehka kovina 
rdečkaste barve. Je odporen proti koroziji. Reagira z kisikom v atmosferi, saj se njegova 
površina na zraku prevleče s plastjo bakrovega(I) oksida, ki zaščiti površino pred 
nadaljnjo oksidacijo.[2] 
Preglednica 1: Fizikalne lastnosti elementarnega bakra.[1] 
simbol Cu 
vrstno število 29 
relativna atomska masa 63,54 
elektronska konfiguracija 4s1 3d10 
tališče 1083 ºC 
vrelišče 2350 ºC 
gostota 8,92 g/cm3 
 
 
1.2 Amonijak  
Amonijak je dražeč brezbarven plin z značilnim neprijetnim ostrim vonjem. V vodi se 
dobro raztaplja. Vodna raztopina amonijaka je bazična. Pridobivamo ga z ravnotežno 
reakcijo iz elementov (vodik in dušik) pri visoki temperaturi ter visokem tlaku. [3] 
Proizvaja se ga po tako imenovanem Haber-Boschevem postopku. Ravnotežna reakcija 
med vodikom in dušikom je eksotermna. Pri segrevanju pod vplivom katalizatorjev 
razpada na elemente (ravnotežna reakcija). Ima anomalno visoko tališče pri 77,8 ºC in 
vrelišče pri 33,3 ºC, vzrok za to so vodikove vezi med molekulami amonijaka v trdni 
in tekoči fazi. Zaradi vodikovih vezi ima amonijak tudi zelo visoko oz. veliko izparilno 
toploto. Molekula amonijaka je polarna z molsko maso 17,03 g/mol. Je termično zelo 
obstojna snov. Uporablja se ga v hladilnih sistemih npr. za umetna drsališča.[4] 
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1.3 Sulfat 
 
Slika 1: Zgradba in vezi v sulfatnem ionu 
[https://sl.wikipedia.org/wiki/Sulfat#/media/Slika:Sulfate-ion-2D-dimensions.png, 
dostop 11.julij 2019] 
Sulfatni ion je več atomski anion. Ima empirično formulo SO42−. Njegova molekulska 
masa je 96, 07 g/mol. Sestavlja ga atoma žvepla obdan s štirimi atomi kisika. Ima 
obliko tetraedra. Oksidacijsko stanje žvepla je 6, kisika pa 2. Tako je naboj sulfata 
2.[5] 
1.4 Koordinacijske spojine  
Koordinacijske ali kompleksne spojine so definirane kot spojine, v katerih so na  
centralni kovinski atom ali ion (M) vezani ali koordinirani ligandi (L1, L2, L3,…). 
Ligandi so molekule ali negativno nabiti ioni, izjemoma so lahko tudi pozitivno nabiti 
ioni. To so lahko različne organske ali anorganske molekule (npr. voda, amonijak) ali 
anioni (npr. kloridni ion, hidroksidni ion, cianidni ion). Molekula ali ion koordinacijske 
spojine je osnovni gradnik v raztopini in v kristalu ali talini. Ligandi lahko s svojo 
velikostjo in obliko vplivajo na zgradbo koordinacijske spojine. 
Vrste ligandov: 
 Ligand, ki donira centralnemu ionu ali atomu le en elektronski par, se imenuje 
enovezni ligand. Ti so lahko enostavni ioni (H, F, Cl, Br, O2), večatomski 
ioni (CN, SCN, NO3, NO2, N3, RCOO, SO4
2) ali pa molekule (NH3, NR3 
(R je alifatski ali aromatski radikal), PR3, CO, R2S, R3PO, R2SO, C5H5N, H2O). 
 Ligandi, ki lahko donirajo hkrati po dva elektronska para so dvovezni ligandi. 
Lahko so lahko mostovni ali kelatni.  
 Pri večveznih ligandih glede na strukturne formule ločimo tri-, štiri- ali šest- 
vezne ligande. 
 Tisti ligandi, ki lahko povezujejo dva ali več centralnih atomov ali ionov se 
imenujejo mostovni ligandi. 
Koordinacijske spojine, ki imajo po dva ali več centralnih ionov (atomov), imenujemo 
dvojedrne ali večjedrne.
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Koordinacijska števila: 
 
 Koordinacijske spojine s koordinacijskih številom 2 so redke, geometrijska 
razporeditev ligandov je linearna. Primeri so koordinacijske spojine 
bakrovega(I), srebrovega(I), živosrebrovega(II) iona ([CuCl2], [Ag(NH3)2], 
[Hg(CN)2]). 
 
 Še manj pa je spojin s koordinacijskim številom 3. Redek primer je [(CH3)3S] 
[HgJ3] 
 
 Pri spojinah s kordinacijskim številom 4 sta mogoči dve geometrijski 
razporeditvi ligandov in sicer tetraedrična (značilna za centralne ione 
reprezentativnih elementov, npr. [BeF4]
2) in kvadratno-planarna (značilna za 
ione, npr. Rh, Ir, Pt, Pd2, Au3). 
 
 Spojine s koordinacijskim številom 5 niso preveč pogoste, možni sta dve 
geometrijski razporeditvi ligandov, trikotno-bipiramidalna in kvadratno-
piramidalna. 
 Največ koordinacijskih spojin ima koordinacijsko število 6 ter oktaedrično 
razporeditev ligandov. V večini primerov so oktaedri pravilne oblike, redkeje so 
popačeni. Primer je [Co(NH3)6]3+.  
 
 Spojine s koordinacijskim številom 7 niso preveč pogoste. Prevladujeta dva tipa 
geometrijske razporeditve ligandov, peterokotna bipiramida in trikotna prizma s   
sedmim ligandom pravokotno na stransko ploskev.  
 
 Pri spojinah s koordinacijskim številom 8 so možne tri geometrijske 
razporeditve ligandov. To so kocka, kvadratna antiprizma ter dodekaeder.  
 
 Pri spojinah s koordinacijskim številom 9 pa je znana  samo ena geometrijska 
razporeditev, trikotna prizma z dodatnimi tremi ligandi pravokotno nad 
stranskimi ploskvami, npr. [ReH9]
2.[6] 
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1.5 Karakterizacija vzorca 
1.6.1 Topnost vzorca v različnih topilih 
Topnost vzorca lahko ocenimo z raztapljanjem v različnih topilih. S tem načinom 
dobimo topilni sistem za izvedbo analiz. Potrebujemo tudi informacijo o topilnem 
sistemu za ponovitev sinteze spojine neznanega vzorca po sami karakterizaciji. 
1.6.2 Čistost, homogenost in kristaliničnost vzorca 
S pomočjo mikroskopa lahko ocenimo kristaliničnost, homogenost in čistost vzorca. 
Kadar pripravljamo monokristal za rentgensko strukturno analizo s pomočjo 
mikroskopa izberemo najbolj primernega. 
1.6.3 Elementna analiza 
Elementna analiza je metoda namenjena določevanju vsebnosti posameznih elementov 
v spojini. Za analizo potrebujemo 23 mg vzorca v primeru organske spojine in ca. 10 
mg, kadar vzorec vsebuje kovine. Vzorec natehtamo v kositrno kapsulo in jo zvijemo v 
ovitek tako, da je v notranjosti ovit vzorec, ter postavimo v avtosampler. Kositrna 
kapsula, ki obdaja vzorec, pade v reaktorsko komoro, kjer poteka sežig v atmosferi 
kisika, pri približno 990 C. Ob uporabi katalizatorja iz volframovega trioksida pride do 
popolne oksidacije. Produkt sežiga je plinska zmes, ki je sestavljena iz prebitnega kisika 
ter CO2, H2O in dušikovih oksidov. Kadar je v vzorcu prisotno žveplo in halogen, zmes 
vsebuje tudi SO2 in vodikove halogenide, plinsko zmes vodimo skozi silikatno cev 
napolnjeno z bakrenimi zrnci. V cevi pri ca. 500 C poteka redukcija dušikovih oksidov 
do N2 in vezava presežnega kisika. Izstopni plin tako vključuje CO2, H2O, N2. Če so v 
zmesi prisotni še SO2 in vodikovi halogenidi te odstranimo z absorbcijo na ustreznih 
plasteh. Očiščena zmes plinov, ki jo sestavljajo CO2, H2O in N2 se v toku helija usmeri 
v plinski kromatografski sistem. Ločevanje komponent zmesi poteka s consko 
kromatografijo.[7] V naših vzorcih smo določali vsebnost ogljika, dušika in vodika. 
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1.6.4 Vibracijska infrardeča spektroskopija  
Infrardeča spektroskopija (IR vibracijska spektroskopija) je metoda pri kateri 
opazujemo absorpcijo svetlobe v snovi (absorbanco ali transmitanco) v odvisnosti od 
valovne dolžine svetlobe. Velja, da so IR aktivna nihanja (absorbirajo IR svetlobo) tista, 
zaradi katerih se dipolni moment molekule spreminja. Molekule ali ioni iz več kakor 
dveh atomov imajo več kakor eno osnovno nihanje. Vsako osnovno nihanje zaniha vse 
atome v molekuli. Več osnovnih nihanj se lahko združi v eno nihaje. Obstaja več 
načinov nihanj: Simetrično in asimetrično ter prečno in vzdolžno. Pri nekaterih nihanjih 
se spreminja dolžina vezi. Imenujemo jih valenčna nihanja. Tista, pri katerih se 
spreminjajo koti med vezmi, imenujemo upogibna nihanja. IR spektroskopija se 
uporablja, kadar želimo ugotoviti, ali smo pri reakciji dobili pravi produkt ali ko želimo 
določiti čistost snovi.[8] 
1.6.5 Elektronska UV-Vis-NIR spektroskopija 
Pri elektronski spektroskopiji opazujemo absorpcijo svetlobe iz ultravijoličnega (UV), 
vidnega (VIS) in bližnjega-infrardečega (NIR) področja spektra svetlobe. Ultravijolična 
in vidna svetloba imata energijo, ki je primerna za prehode med različnimi 
elektronskimi nivoji. V primeru da molekula ali ion absorbira foton ustrezne energije, 
elektron iz zasedene orbitale preide v delno zasedeno ali prosto orbitalo, ki ima višjo 
energijo. Takšno stanje je vzbujeno. Elektroni se po določenem času vrnejo nazaj v 
svoje osnovno stanje. V elektronskih spektrometrih se svetloba absorbira, ker se 
energija porabi za prehod v vzbujena energijska stanja. V elektronskih spektrih je 
prikazana odvisnost absorbance od valovne dolžine svetlobe.[9] 
1.6.6 Prevodnost raztopine 
Na osnovi dobljenih meritev molske prevodnosti vzorcev lahko s pomočjo pričakovanih 
vrednosti sklepamo na molekulsko zgradbo oziroma ionsko zgradbo spojin in v primeru 
ionske zgradbe na število ionov v formulski enoti, ob predpostavki, da se po 
raztapljanju sestava snovi ohrani. Za točnejšo določitev je potrebno poznati točno 
konstanto celice, ki se jo določi s pomočjo merjenja prevodnosti 0,10 M raztopine 
kalijevega klorida, s poznano specifično prevodnostjo pri temperaturi merjenja. V tem 
primeru je potrebno raztopino med merjenjem termostatirati.[10] 
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1.6.7 Termogravimetrična analiza 
Termogravimetrična analiza je analiza, ki temelji na merjenju spreminjanja mase v 
odvisnosti spreminjanja temperature. Iz meritev lahko opazimo fazne spremembe (fazne 
prehode, taljenje) in kemijske reakcije v vzorcu (razpadanje, redukcijo, oksidacijo,…). 
Meritve potekajo v aparaturah za termično analizo in sicer v dobro izoliranih pečeh z 
regulatorjem, ki omogoča programirano ohlajanje in segrevanje vzorca. Termogram je 
zapis, ki nam pokaže spreminjanje fizikalne veličine analiziranega vzorca v odvisnosti 
od temperature in časa. Termogravimetrična krivulja nam prikazuje spreminjanje mase 
v odstotkih glede na začetno maso analiziranega vzorca. V anorganski kemiji se 
uporablja za določanje tališča, vrelišča, temperature razpada in določanja faznih 
diagramov.[11] 
1.6.8 Rentgenska praškovna analiza 
Rentgenska praškovna analiza je tehnika, ki se uporablja za karakterizacijo 
kristaliničnih snovi. Zanjo je značilno, da so valovne dolžine rentgenske svetlobe in 
razdalje med atomi v kristalih podobne, zato se rentgenski žarki ob prehodu skozi 
kristale uklanjajo. S to metodo ugotavljamo katere spojine so prisotne v trdnem vzorcu. 
Točno določena trdna kristalinična snov ima točno določene d vrednosti. Spekter 
rentgenskih žarkov je sestavljen iz črtastega in zveznega dela. Za identifikacijo spojin se 
uporablja rentgenski praškovni posnetek. S primerjavo digitalnega praškovnega 
posnetka lahko ugotavljamo ali je vzorec znana čista spojina ali pa zmes dveh ali več 
spojin.[12] 
1.6.9 Magnetne meritve 
Prehodni elementi so tisti, kateri atomi imajo delno zasedene d orbitale. Elektroni v 
atomu ali ionu so lahko v paru. Ti imajo spin, ki ustvarja magnetno polje. S pomočjo 
magnetnih lastnosti prehodnih elementov lahko določamo oksidacijsko število ter 
razporeditev elektronov v d orbitalah. Značilnosti spojin prehodnih elementov so, da 
imajo kovinski atomi enega ali več nesparjenih elektronov, ki dajejo močno magnetno 
polje. Takšne snovi so paramagnetne. Snovi so diamagnetne, pri katerih parni elektroni 
dajo majhen magnetni moment. Magnetno polje diamagnetne snovi odbija, 
paramagnetne pa privlači. Paramagnetnim snovem se masa v navzočnosti magnetnega 
polja navidezno poveča, diamagnetnim pa zmanjša.[13] 
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Namen dela  
Namen diplomskega dela je bila karakterizacija neznanega vzorca oz. neznane spojine s 
pomočjo metod in analiz za karakterizacijo spojin, ki so: CHN analiza, vibracijska IR 
spektroskopija, elektronska UV-Vis-NIR spektroskopija, meritve prevodnosti, 
termogravimetrična analiza, rentgenska praškovna analiza, magnetne meritve. 
Po identifikaciji vzorca-določitvi formule spojine, sem  identificirano spojino 
sintetizirala po že znanem postopku ter jo okarakterizirala z enakimi metodami. V 
zaključku sem izvedla primerjavo rezultatov analiz obeh vzorcev, neznanega in 
sintetiziranega. 
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Rezultati in razprava 
1.6 Kristalna struktura spojine 
Spojino sestavljajo [Cu(NH3)4(H2O)]
2 kationi in SO4
2− anioni. Koordinacijski polieder 
v spojini je kvadratna piramida. Dušikovi atomi štirih NH3 ligandov tvorijo ravnino 
piramide. Molekule amonijaka so vezane na bakrov ion preko dušikovih atomov. Atom 
kisika je v vrhu piramide. Bakrov ion pa je lociran na presečišču diagonale kvadrata. 
Razdalji CuN sta ca. 2,03 Å (Preglednica 2). 
Sulfatni anion ima obliko tetraedra. Kisikovi atomi se nahajajo v ogliščih. Žveplov atom 
pa je v sredini telesa. Razdalje SO so v območju 1,4541,472 Å (Preglednica 2). 
 
 
 
Slika 2: Prikaz formulske enote spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD).[14] 
Oranžna barva predstavlja bakrove, rdeča kisikove, rumena žveplove, modra dušikove 
in siva vodikove atome. 
 
Preglednica 2: Razdalje v [Cu(NH3)4(H2O)]
2 in SO4
2−, podane v Å (Slika 2). 
[Cu(NH3)4(H2O)]2 SO42− 
Cu···N 2,031 S···O2 1,461 
Cu···N 2,032 S···O3 1,454 
Cu···O1 2,340 S···O2 1,472 
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Slika 3: Prikaz pakiranja gradnikov v spojini [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD), 
vzdolž osi b.[14] Oranžna barva predstavlja bakrove, rdeča kisikove, rumena žveplove 
in modra dušikove atome. Atomi vodika niso prikazani. 
 
 
Slika 4: Prikaz zlaganja kationov in anionov v spojini [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-
ICSD). [14] Oranžna barva predstavlja bakrove, rdeča kisikove, rumena žveplove in 
modra dušikove atome. Vodikovi atomi niso prikazani. 
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1.7 Čistost vzorca in njegova topnost v različnih topilih 
Topnost obeh vzorcev, neznanega vzorca in sintetizirane spojine, sem ocenila z 
raztapljanjem v različnih topilih in sicer v heksanu, acetonitrilu, metanolu, etanolu 
acetonu in vodi. Vzorec se je delno raztapljal v acetonitrilu in v vodi, v ostalih topilih je 
bil netopen. 
S pomočjo mikroskopa sem ocenila, da sta oba vzorca tako neznani kot sintetizirani 
(viden na sliki 5) čista, homogena in kristalinična.  
 
Slika 5: Fotografija sintetizirane spojine. 
 
1.8 Elementna CHN analiza 
Dobljene rezultate iz CHN analize neznanega vzorca in sintetiziranega vzorca sem 
primerjala s teoretičnimi vrednostmi za spojino [Cu(NH3)4(H2O)](SO4). Rezultati CHN 
analizne so v intervalu dovoljenega odstopanja, wprwt= 0,5. Ujemanje deležev 
neznanega in sintetiziranega vzorca s teoretičnimi vrednostmi je dobro. 
Preglednica 3: Rezultati CHN analize neznanega in sintetiziranega vzorca. 
 [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) neznani vzorec sintetizirani vzorec 
% wt wpr wpr wt wpr wpr wt 
N 22,80 23,15 0,35 22,97 0,17 
H 5,74 5,43 0,31 6,08 0,34 
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1.9 Infrardeča spektroskopija 
Iz vibracijskih IR spektrov je razvidno, da sta spektra sintetiziranega in  neznanega 
vzorca skoraj identična. Z gotovostjo lahko trdim, da sta sintetizirani in neznani vzorec 
ista spojina. Razširjen cepljen trak v območju ca. 35003000 cm1 pripada vzdolžnim 
valenčnim nihanjem OH vezi v vodi in NH vezi v amonijaku. V območju z 
energijami manjšimi od 1700 cm1 so vidni trakovi upogibnih nihanj vode in amonijaka 
(trak pri 1636 cm1 pripada upogibnemu nihanju vode). Iz primerjave spektrov vzorcev 
in  CuSO45H2O je videti, da vzorca vsebujeta tudi sulfat, trak pri ca. 1070 cm1 (Slika 
6, Preglednica 4).   
 
Slika 6: Primerjava vibracijskih IR spektrov izhodne spojine, neznanega vzorca in 
sintetiziranega vzorca v območju 4000600 cm1. 
Legenda k sliki 6: 
Izhodna spojina: rožnata barva  Neznani vzorec: rdeča barva Sintetizirani vzorec: modra barva 
Preglednica 4: Nihanja vezi v IR spektrih neznanega in sintetiziranega vzorca (cm1). 
neznani 3240 3169 1636 1420 1279 1071 730 618 
sintetizirani 3237 3169 1636 1420 1279 1068 729 619 
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1.10 Elektronska spektroskopija 
 
Slika 7: UV-Vis-NIR spekter sintetiziranega in neznanega vzorca suspenzije v nujolu. 
Območje od 200800 nm. 
Legenda k sliki 7: Neznani vzorec: rdeča barva Sintetizirani vzorec: modra barva 
 
 
Slika 8: Primerjava UV-Vis-NIR spektrov sintetiziranega in neznanega vzorca ca. 103 
M raztopine v acetonitrilu. Območje 200800 nm. 
Legenda k sliki 8: Neznani vzorec: rdeča barva Sintetizirani vzorec: modra barva 
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Mogoče je opaziti da, so si spektri sintetiziranega in neznanega vzorca med seboj zelo 
podobni oz. skoraj identični. Vrhovi spektrov se pojavijo pri istih valovnih dolžinah. 
Opaziti je razlike v intenziteti vrhov, zaradi različnih koncentracij vzorca v suspenziji 
oz. raztopini (Slika 7 in Slika 8). 
Enaki elektronski spektri suspenzije in raztopine (Slika 7 in Slika 8) so dokaz, da 
spojina vzorca s topilom ne ragira. 
Preglednica 5: Primerjava absorpcijskih vrhov suspenzije neznanega in sintetiziranega 
vzorca (Slika 7). 
neznani sintetizirani 
237 nm 240 nm 
572 nm 571 nm 
 
Položaji absorbcijskih vrhov v vidnem delu spektra razložijo barvo spojine 
(Preglednica 6). Vzorca absorbirata rumeno svetlobo vidnega spektra. Reflektirana 
svetloba je vijolično modre barve. Takšna je barva tudi moje sintetizirane spojine. 
Preglednica 6: Valovne dolžine določenih vrhov in njihove svetlobe.[15, 16] 
 [nm] absorbirana svetloba reflektirana svetloba 
 
380–420 vijolična zeleno-rumena 
420–440 modro-vijolična rumena 
440–470 modra oranžna 
470–500 modro-zelena rdeča 
500–520 zelena magenta 
520–550 rumeno-zelena vijolična 
550–580 rumena vijolično-modra 
580–620 oranžna modra 
620–680 rdeča modro-zelena 
680–780 magenta zelena 
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1.11 Prevodnost raztopine 
Pripravila sem približno 103 M raztopini vzorcev v acetonitrilu in pomerila njuni 
prevodnosti. Točne konstante celice nisem določila, zato raztopine nisem termostatirala, 
saj sem želela določiti le območje in ne točne vrednosti prevodnosti. Pomerila sem tudi 
prevodnost acetonitrila, ki je bila blizu ničelne vrednosti ((CH3CN) = 2 Scm2/mol)). 
S tem sem preverila čistost topila in se prepričala, da sestava topila nima vpliva na 
dobljena rezultata. 
Za acetonitril sem se odločila zato, ker sem z elektronsko spektroskopijo ugotovila, da 
vzorca z acetonitrilom ne reagirata. 
Pomerjena vrednost obeh vzorcev je bila ca. 165  Scm2/mol, kar ustreza tipu elektrolita 
1:1. Formulska enota spojine obeh vzorcev torej vsebuje 2 iona (Preglednica 7). 
Rezultata prevodnosti se ujemata s predpostavljeno formulo spojine.  
Preglednica 7: Območja molske prevodnosti za 2, 3 in 4 ionske elektrolite. Območja so 
navedena za 103 M raztopine vzorcev v acetonitrilu pri 25 o C.[17, 18]  
tip elektrolita 1:1 1:2 oz. 2:1 1:3 oz. 3:1 
 / Scm2mol1 120–160 220–300 340–420 
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1.12 Termogravimetrična analiza 
TG in DTG krivulji neznanega in sintetiziranega vzorca [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) sta 
prikazani na sliki 9. 
 
 
Slika 9: TG krivulja in DTG krivulji neznanega in sintetiziranega vzorca 
[Cu(NH3)4(H2O)](SO4). Območje 25800 C. 
neznani vzorec 
TG 
 
 
 
 
sintetizirani vzorec 
TG 
 
 
neznani vzorec 
DTG 
 
 
 
 
sintetizirani vzorec 
DTG 
 
 
(20,1572 + 6,8189 + 6,2393) %  33,2 % 
 
 
 
(18,3211 + 6,0943 + 7,3367) %  31,8 % 
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V termogramih obeh vzorcev je v treh stopnjah, v območju do 350 C, opaziti 33,2 % 
oz. 31,8 % padec mase (Slika 9), ki ga lahko pripišem razpadu koordinacijskega 
poliedra in izstopu koordiniranih molekul amonijaka in vode (Reakcija 1). Teoretična 
izguba mase štirih molekul amonijaka in molekule vode za spojino 
[Cu(NH3)4(H2O)](SO4) je 35,1 % (Reakcija 1). Ujemanje izgube mase pri obeh 
analiziranih vzorcih s teoretično izgubo mas je kar dobro. 
Reakcija 1: [Cu(NH3)4(H2O)](SO4)(s)  =  CuSO4(s)  +   4NH3(g)  +   H2O(g)    
Ker izhodni plinski produkti niso bili analizirani z masno analizo in ker imata voda in 
amonijak skoraj enaki molski masi, ne morem določiti v kateri stopnji izstopa voda. 
Glede na to, da je voda O-vezen ligand (šibkejši) verjetno izstopa v 1. stopnji, poleg 
dveh molekul NH3. Vsekakor pa v 1. stopnji izstopijo tri molekule in v naslednjih dveh 
po ena, od skupno petih molekul ligandov. 
Na sliki 10 je prikazana primerjava TG krivulj neznanega (rdeč) in sintetiziranega 
(moder) vzorca [Cu(NH3)4(H2O)](SO4). 
 
Slika 10: Primerjava TG krivulj neznanega (rdeč) in sintetiziranega (moder) vzorca 
[Cu(NH3)4(H2O)](SO4). 
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1.13 Rentgenska praškovna analiza 
Primerjava difraktograma neznanega vzorca (označen z vijolično barvo) in 
sintetiziranega vzorca (označen z roza barvo) z difraktogramom izračunanim (označen z 
modro barvo) iz znane strukture spojine  [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD) je 
prikazana na slikah 11-14.  
 
Slika 11: Prikaz praškovnih difraktogramov vzorcev in izračunanega difraktograma 
spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD). Območje 2 = 535 .[19, 20, 21] 
 
 
 
neznani vzorec 
 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
23189-ICSD 
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Slika 12: Prikaz praškovnih difraktogramov vzorcev in izračunanega difraktograma 
spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD). Območje 2 = 1421 .[19, 20, 21] 
 
 
Slika 13: Prikaz praškovnih difraktogramov vzorcev in izračunanega difraktograma 
spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD). Območje 2 = 2129 .[19, 20, 21] 
neznani vzorec 
 
 
 
23189-ICSD 
 
 
sintetizirani vzorec 
 
 
 
neznani vzorec 
 
 
 
23189-ICSD 
 
 
sintetizirani vzorec 
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Slika 14: Prikaz praškovnih difraktogramov vzorcev in izračunanega difraktograma 
spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) (23189-ICSD). Območje 2 = 2935 .[19, 20, 21] 
 
Iz slik praškovnih difraktogramov (Slike 1114, Preglednica 8) lahko razberemo, da sta 
si difraktograma neznanega in sintetiziranega vzorca podobna, imata podobne pozicije 
uklonov.  Prav tako se difraktogram izračunan iz strukture znane spojine dobro ujema z 
difraktogramom sintetiziranega in neznanega vzorca. Razlika je le v intenziteti, zaradi 
preferenčne orientacije kristalov v preiskovanih vzorcih pri snemanju. 
  
neznani vzorec 
 
 
 
23189-ICSD 
 
 
sintetizirani vzorec 
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Preglednica 8: Pozicije 2  in intenzitete uklonov neznanega in sintetiziranega vzorca, 
ki sovpadajo z izračunanim difraktogramom.[19, 20, 21]  
Ukloni z največjimi intenzitetami, nad 20 %,  so zapisani odebeljeno. 
neznani vzorec  sintetizirani vzorec  23189-ICSD 
št 2 /  I/ %   št 2 /  I/ %  št 2 /  I/ % 
3 11,0231 3,11  3 11,0109 9,67  1 11,1037 1,43 
5 14,4451 5,90  5 14,4491 8,46  2 14,5341 18,29 
6 14,6827 53,24  6 14,6754 28,92  3 14,7698 31,81 
8 16,6766 28,52  8 16,6816 34,58  4 16,7572 39,45 
9 16,8859 79,00  9 16,8863 43,29  5 16,9633 34,41 
10 18,1714 1,96  10 18,1841 0,95  6 18,2132 1,05 
    15 20,8147 0,53  7 20,8653 0,57 
14 22,0919 100,00  16 22,1065 100,00  8 22,1563 100,00 
15 22,2681 64,75      9 22,3220 33,13 
18 23,6709 2,27  19 23,6689 1,23  10 23,7651 1,13 
19 25,0850 5,40  21 25,0843 6,74  11 25,1749 8,94 
20 25,4826 41,18  22 25,4726 38,44  12 25,5890 29,34 
22 27,5104 2,56  24 27,5166 5,37  13 27,5891 3,03 
25 29,1683 79,58  27 29,1917 61,21  14 29,2077 26,71 
26 29,6871 5,32  29 29,6844 3,96  15 29,7923 1,39 
27 30,4153 22,10  30 30,4183 29,07  16 30,5119 20,14 
28 30,6057 13,87  31 30,6172 12,19  17 30,6808 10,24 
29 30,8677 15,68  32 30,8504 10,85  18 30,9772 4,65 
30 31,1785 2,51  33 31,1824 2,98  19 31,2513 3,14 
31 31,7406 0,58  34 31,6713 2,26  20 31,8942 0,26 
32 33,6043 18,49  37 33,6562 19,55  21 33,6319 8,33 
    38 34,0159 6,66  22 33,8898 3,17 
33 34,2138 16,21  39 34,2120 12,42  23 34,3100 5,73 
34 34,7958 0,89  40 34,5380 1,74  24 34,8948 0,70 
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1.14 Magnetne meritve 
Na magnetni tehtnici Johnson Matthey Alfa Products Sherwood Scientific Magnetic 
Balance AUTO sem izvedla magnetne meritve za neznani in sintetizirani vzorec. Iz 
dobljenih rezultatov sem izračunala efektivni magnetni moment. 
Preglednica 9: Rezultati magnetnih meritev. 
 l mo mo+v Ro Ro+v mo+vmo Ro+vRo 
standard 3,9 1,414 1,730 0,08105 1,40105 0,316 1,48105 
neznani 3,6 1,362 1,486 0,05105 0,16105 0,124 0,21105 
sintetizirani 3,1 1,363 1,480 0,05105 0,18105 0,117 0,23105 
 
Legenda k preglednici 9: 
mo masa prazne cevke [g] 
mo+v masa cevke napolnjene z vzorcem [g] 
l višina vzorca v vzorčni cevki [cm] 
Ro  odčitek na magnetni tehtnici pri prazni vzorčni cevki 
R o+v odčitek na magnetni tehtnici pri napolnjeni vzorčni cevki  
 
Identifikacijo sem izvedla z merjenjem magnetnega odziva neznanega vzorca in 
sintetiziranega vzorca, ter standarda Hg[Co(SCN)4]. [13]  
Kalibracijsko konstanto inštrumenta sem izračunala iz meritev za standard: [13] 
Enačba 1: 
C =  
10 ⋅ 𝜒𝑔 ⋅ (𝑚o+v − 𝑚o)
𝑙 ⋅ (𝑅o+v − 𝑅o)
=
10 · 16,44 · 10−6cm3/ g · 0,316 g
3,9 cm · (1,48 · 10−5 )
= 0,8989 cm2 
Iz dobljene kalibracijske konstante in meritev vzorca sem izračunala njegovo masno 
magnetno susceptibilnost (𝝌𝒈): [13] 
Enačba 2: 
𝜒𝑔 =
C ⋅ 𝑙 ⋅ (𝑅 − 𝑅𝑜)
10 · (𝑚 − 𝑚𝑜)
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NEZNANI VZOREC: 
𝜒𝑔 =
0,8989 cm2 · 3,6 cm · (0,21 · 10−5)
10 · 0,124 g
= 5,4804 ∙ 10−6 cm3/g   
SINTETIZIRANI VZOREC: 
𝜒𝑔 =
0,8989 cm2 · 3,1 cm · (0,23 · 10−5)
10 · 0,117 g
= 5,4779 ∙ 10−6 cm3/g  
 
Iz masne magnetne susceptibilnosti in molske mase spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4) sem 
izračunala molsko magnetno susceptibilnost (𝝌𝑴): [13] 
Enačba 3: 
𝜒𝑀 = 𝜒𝑔 ⋅ 𝑀  
NEZNANI VZOREC: 
𝜒𝑀 = 5,4804 ∙ 10
−6 cm3/g ∙ 245,75 g/mol = 1,3468 ∙ 10−3 cm3/mol   
SINTETIZIRANI VZOREC: 
𝜒𝑀 = 5,4779 ∙ 10
−6 cm3/g ∙ 245,75 g/mol = 1,3462 ∙ 10−3 cm3/mol   
 
Za izračun molske magnetne susceptibilnosti centralnega atoma (𝜒𝐴) sem potrebovala 
diamagnetno korekcijo za spojino [Cu(NH3)4(H2O)](SO4).[13] 
Preglednica 10: Vrednosti magnetnih popravkov d 10
6 [cm3/mol] [13, 22] 
 H2O Cu2 NH3 SO42 
d 13 11 15,4 38,0 
 
𝜒𝑑 = 1 ⋅ 𝜒𝑑(Cu
2+) + 4 ⋅ 𝜒𝑑(NH3) +  1 ⋅ 𝜒𝑑(H2O) +  1 ⋅ 𝜒𝑑(SO4)  
𝜒𝑑 = (1 ⋅ (−11) + 4 ⋅ (−15,4) + 1 ⋅ (−13) + 1 ⋅ (−38) +) ⋅ 10
−6 cm3/mol  
𝜒𝑑 = −1,236 ⋅ 10
−4 cm3/mol 
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Molsko magnetno susceptibilnost centralnega atoma (𝝌𝑨) sem izračunala po enačbi: 
[13] 
Enačba 4: 
𝜒𝐴 = 𝜒𝑀 − 𝜒𝑑 
NEZNANI VZOREC: 
𝜒𝐴 = (1,3468 ∙ 10
−3 − 1,236 ∙ 10−4) cm3/mol = 1,2232 ∙ 10−3 cm3/mol  
SINTETIZIRANI VZOREC: 
𝜒𝐴 = (1,3462 ∙ 10
−3 − 1,236 ∙ 10−4) cm3/mol = 1,2226 ∙ 10−3 cm3/mol  
 
Na koncu sem izračunala efektivni magnetni moment: [13] 
Enačba 5: 
𝜇𝑒𝑓𝑓 = 2,828 ⋅ √𝜒𝐴 ⋅ 𝑇 
NEZNANI VZOREC: 
𝜇𝑒𝑓𝑓 = 2,828 ⋅ √1,2232 ∙ 10−3 ⋅ 295,15 K = 1,6992  1,70 B. M. 
SINTETIZIRANI VZOREC: 
𝜇𝑒𝑓𝑓 = 2,828 ⋅ √1,2226 ∙ 10−3 ⋅ 295,15 K = 1,6988  1,70 B. M. 
 
Izračunani efektivni magnetni moment obeh vzorcev se ujema s izračunanim spinskim 
momentum  Cu2+ centralnega atoma, s konfiguracijo [Ar]3d1 (Enačba 6). In je na meji 
območja 1,7–2,2 B.M., ki je značilno za oktaedrične Cu(II) spojine. [23] 
Enačba 6: 
µs  = 2√S(S + 1) = 2√
1
2
(1 +
1
2
) = 1,73 B.M.  
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Eksperimentalni del   
1.15 Karakterizacija vzorca  
4.1.1 Topnost vzorca v različnih topilih 
Vzorec sem raztapljala v acetonitrilu, heksanu, etanolu, metanolu, acetonu in vodi. Na 
podlagi topnosti sem se odločila, kateri topilni sistem bom uporabljala. 
4.1.2 Čistost, homogenost in kristaliničnost vzorca 
Čistost vzorca sem preverila s pomočjo mikroskopa. Iskala sem primesi, ki pa niso bile 
prisotne. 
4.1.3 Elementna CHN analiza 
Elementna CHN analiza je bila opravljena na instrumentu Elemental Analyzer Series II 
CHNS/O. 
4.1.4 Infrardeča spektroskopija  
S pomočjo spektrometra Perkin-Elmer FT-IR Spectrum 100, sem posnela infra rdeče 
spektre trdnih vzorcev v obočju od 4000 cm1 do 600 cm1. Z ATR nosilcem Golden 
Gate™. 
4.1.5 Elektronska spektroskopija 
Vzorce sem snemala na inštrumentu Perkin-Elmer Lambda 750, UV-Vis-NIR 
Spectrometer v območju od 250 do 800 nm. V ahatni terilnici sem s pestilom strla in 
dobro uprašila trden vzorec, ki sem ga v nadaljevanju pripravila v obliki suspenzije ali 
iz njega pripravila 103 M raztopino v acetonitrilu. 
Suspenzijo sem pripravila tako, da sem uprašenemu vzorcu dodala parafinsko olje. 
Nastalo suspenzijo sem enakomerno nanesla na ozek trak filter papirja. Kot referenco 
sem uporabila ozek trak filter papirja napojen s parafinskim oljem. V primeru snemanja 
raztopin sem kot referenco uporabila topilo-acetonitril. 
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4.1.6 Prevodnost raztopine vzorca 
Pripravila sem vzorec v obliki 103 M raztopine v topilu acetonitrilu in pomerila tudi 
prevodnost samega topila. 
4.1.7 Termogravimetrična analiza 
Termogravimetrična analiza je bila opravljena na instrumentu Mettler Toledo 
TGA/SDTA 851. Vzorca sta bila posneta v toku zraka, s pretokom 25-800 (10K/min), v 
platinastem lončku. 
4.1.8 Rentgenska praškovna analiza 
Rentgenska praškovna analiza je bila izvedena s pomočjo inštrumenta PANalytical 
XˈPert PRO. Pri tem je bila uporabljena monokromatska svetloba valovne dolžine 
1,5406 Å. 
4.1.9 Magnetne meritve 
Magnetne meritve sem izvedla na magnetni tehtnici Johnson Matthey Alfa Products 
Sherwood Scientific Magnetic Balance AUTO. Vzorce sem dobro strla in uprašila v 
ahatni tehtnici. Prenesla sem jih v stekleno cevko. Eno sem napolnila s standardom, 
drugo z vzorcem. Najprej sem pomerila prazno cevko potem standard in nato oba 
vzorca. Kot standard sem uporabila Hg[Co(SCN)4].  
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1.16 Sinteza spojine [Cu(NH3)4](SO4)(H2O) 
Kemikalije oz. reagenti: 
CuSO45H2O, 6 M raztopina NH3, 96% raztopina C2H5OH 
 
Produkt: 
[Cu(NH3)4(H2O)](SO4)  
 
Laboratorijski inventar: 
Čaši (50 mL in 400 mL), urno steklo, spatula, terilnica s pestilom, tehtnica, merilna 
valja (10 mL in 25 mL), magnetno mešalo, magnetno telesce, Buschnerjev lij, 
presesalna buča, filtrirni papir, ledena kopel, steklena palčka  
 
 
Postopek sinteze: 
Na urno steklo sem zatehtala 4,99 g dobro zdrobljenega CuSO4 · 5H2O, ki sem ga pred 
tem dobro strla v terilnici. V 50 mL čašo sem odmerila 20 mL 6 M raztopine amonijaka 
in jo postavila na magnetno mešalo v digestoriju. Med mešanjem na magnetnem mešalu 
sem zelo počasi dodajala CuSO45H2O, da se je res ves kristalohidrat raztopil. 
Dodajanje je trajalo približno 20 minut. Reakcijsko zmes sem pustila na magnetnem 
mešalu še 10 minut. Suspenziji sem nato med mešanjem počasi dodajala 10 mL etanola, 
nato pa z mešanjem prenehala in suspenzijo ohladila na ledeni kopeli, ki sem jo 
pripravila iz ledu in vode. Po 10 minutah ohlajanja sem raztopino nad oborino 
oddekantirala, oborino pa sprala z 20 mL raztopine etanola in 6 M raztopino amonijaka 
v prostorninskem razmerju 1:1. Po 10 minutah sem raztopino nad oborino ponovno 
oddekantirala, postopek spiranja pa ponovila še enkrat. Nastali kristaliničen produkt 
sem odnučirala in ga spirala z 10 mL etanola ter posušila na zraku. Sušenje sem 
nadaljevala v eksikatorju, nad trdnim NaOH. Po dveh dneh sem nastali produkt stehtala. 
Masa produkta je bila 4,65 g, izkoristek 94,7 %. [24] 
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IZRAČUN IZKORISTKA: 
MERITVE: m(CuSO45H2O) = 4,65 g  
m(urno steklo) = 38,24 g 
m(urno steklo + produkt) = 42,89 g 
 
RAČUNI:  
𝑚(produkt) = 42,89 g − 38,24 g = 4,65 g 
 
𝑚(produkt)teoretična =  
𝑚(CuSO45H2O)𝑀([Cu(NH3)4(H2O)](SO4))
𝑀(CuSO45H2O)
 
 
𝑚(produkt)teoretična =  
4,99 g245,75 g/mol
249,68 g/mol
= 4,91 g 
 
𝜂 =  
𝑚(produkt)
𝑚(produkt)teoretična
=
4,65 g
4,91 g
= 0,947 
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Zaključek 
Z različnimi metodami karakterizacije sem poskušala identificirati neznani vzorec 
vijolične barve. 
Vedela sem, da je produkt nastal pri reakciji modre galice z raztopino amonijaka. 
S pomočjo mikroskopa sem ocenila, da je bil vzorec homogen in kristaliničen ter da ni 
vseboval vidnih primesi. 
Preverila sem topnost vzorca v izbranih topilih. V vodi je bil vzorec delno topen, 
topnost v acetonitrilu je bila nekoliko boljša, v ostalih uporabljenih topilih (metanolu, 
etanolu, acetonu in heksanu) se vzorec ni raztapljal. 
Elementna CHN analiza je pokazala prisotnost vodika in dušika v neznanem vzorcu 
(Preglednica 3).  
Z infrardečo spektroskopijo sem ugotovila, da so v vzorcu prisotna voda in amonijak ter 
sulfatni ion. (Slika 6) 
S pomočjo obeh metod (CHN analize in IR spektroskopije) ter dane informacije o 
reaktantih, sem določila formulo neznanega vzorca, [Cu(NH3)4(H2O)](SO4). 
V nadaljevanju sem iz meritev prevodnosti (Preglednica 7) ugotovila, da formulsko 
enoto spojine neznanega vzorca sestavljata dva iona. Vzorec z acetonitrilom ne reagira. 
To sem sklepala iz primerjave elektronskih spektrov suspenzije in raztopine neznanega 
vzorca (Slika 7, 8) in določila formulo koordinacijske spojine [Cu(NH3)4(H2O)](SO4). 
Rezultati magnetnih meritev se ujemajo z oksidacijskim stanjem Cu2+ iona, upoštevajoč 
molsko maso spojine, dobljene za predpostavljeno formulo. 
Z rentgensko praškovno analizo (Slike 1114) sem potrdila formulo koordinacijske 
spojine. 
V bazi podatkov že znane kristalne strukture identificirane spojine, sem s pomočjo 
ustreznega programa Mercury izrisala slike, ki strukturo prikazujejo (Slike 2, 3, 4). 
Identificirano spojino sem tudi sintetizirala in jo okarakterizirala z enakimi metodami.  
Dobljene rezultate analiz sem med seboj primerjala, primerjava je pokazala dobro 
ujemanje.  
Na podlagi vseh ugotovitev lahko trdim, da je neznani vzorec res 
[Cu(NH3)4(H2O)](SO4). 
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